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Abstract of DE1 01 11 302 

Sulfuryl fluoride can be used as an insulation gas in electrical devices or pesticides. It often contains 
sulfur dioxide, hydrogen fluoride and hydrogen chloride. An effective purification is possible when the 
sulfuryl fluoride so contaminated is guided over alkali fluoride. Purification can be carried out during 
production, storage, but also before or during use of the sulfuryl fluoride as, for example, pesticide. 
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(fi) Reinigung von Sulfurylfluorid 

@ Sulfurylfluorid kann als Schadlingsbekampfungsmittel 
verwendet werden. Es enthalt oft Schwefeldioxid, Fluor- 
wasserstoff und Chlorwasserstoff. Eine effektive Reini- 
gung ist moglich, wenn das derart verunreinigte Sulfuryl- 
fluorid uber ein Alkalifluorid geleitet wird. Die Reinigung 
kann wahrend der Herstellung, wahrend der Aufbewah- 
rung, aber auch vor oder wahrend der Anwendung, bei- 
spielsweise als Schadlingsbekampfungsmittel, durchge- 
fuhrt werden. 
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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur 
Erzeugung von gereinigtem Sulfurylfluorid. 
[0002] Sulfurylfluorid kann als Schadlingsbekampfungs- 5 
mittel eingesetzt werden. Herstellungsbedingt konnen im 
Rohprodukt noch Fluorwasserstoff, Chlorwasserstoff bzw. 
Schwefeldioxid und gegebenenf alls auch oiganische Verun- 
reinigungen wie Dichlorethan enthaltea sein. Die Reinigung 
von Sulfurylfluorid ist mittels Wasserwasche zwar moglich; 10 
dabei wird das Gas angefeuchtet, und es kann zur Hydrolyse 
mit Ruorwasserstoffbildung kommen. 
[0003] Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, ein 
Verfahren anzugeben, rnit welchem Sulfurylfluorid effektiv 
gereinigt werden kann. Diese Aufgabe wird durch das in den 15 
Anspriichen angegebene Verfahren gelost. 
[0004] Das erfindungsgemaBe Verfahren zur Erzeugung 
von gereinigtem Sulfurylfluorid aus verunreinigtem Sulfu- 
rylfluorid, welches Fluorwasserstoff, Chlorwasserstoff und/ 
oder Schwefeldioxid sowie gegebenenfalls organische Ver- 20 
unreinigungen enthalt, sieht vor, daB man das verunreinigte 
Sulfurylfluorid mit Alkalimetallfluorid kontaktiert. Bevor- 
zugtes Alkalimetallfluorid ist Kahumfluorid. Es liegt in fe- 
ster Phase vor. 

[0005] Das Kontaktieren des zu reinigenden Rohproduk- 25 
tes mit dem Alkalifluorid wird vorzugsweise im Tempera- 
turbereich von -20°C bis 150°C, vorzugsweise 0°C bis 
30°C durchgefuhrt. 

[0006] Es ist moglich, das verunreinigte Sulfurylfluorid 
unmittelbar nach seiner Herstellung durch Kontaktieren mit 30 
Alkalimetallfl uorid zu reinigen. Moglich ist auch, es unmit- 
telbar vor seiner Anwendung oder auch wahrend der An- 
wendung zu reinigen. Beispielsweise kann man Sulfuryl- 
fluorid vor der Verwendung als Schadhngsbekampfungsmit- 
tel uber Alkalimetallfluorid leiten, urn Verunreinigungen zu 35 
entfemen. Altera ativ oder zusatzlich kann man wahrend sei- 
ner Anwendung als Begasungsmittel einen Teil der Bega- 
sungsatmosphare im Kreislauf fiihren und dabei jeweils ei- 
nen Kontakt mit AlkaUmetallfluorid vorsehen. 
[0007] Es ist auch moglich, das Sulfurylfluorid uber Alka- 40 
limetallfluorid aufzubewahren. Natiirlich kann man das Ver- 
fahren auch mehrfach durchfuhren, z, B. unmittelbar nach 
der Herstellung und unmittelbar vor der Anwendung oder 
wahrend der Anwendung. 

[0008] Das Alkalimetallfluorid kann auch mit anderen 45 
Adsorptionsmitteln kombiniert eingesetzt werden. Bei- 
spielsweise kann man es zusammen mit Aktivkohle oder mit 
Trockenmitteln einsetzen. 

[0009] Das beladene Alkalimetallfluorid kann beispiels- 
weise thermisch regeneriert werden. 50 
[0010] Vorteil des Verfahrens ist, daB das gereinigte Sulfu- 
rylfluorid nicht mit Wasser beladen wird. Wasser ist uner- 
wunscht, weil es zur langsamen Hydrolyse des Sulfurylfluo- 
rids, fuhrt. Bei der Anwendung als Schadlingsbekampfungs- 
mittel ist eine erhohte Luftfeuchtigkeit unerwiinscht, bei- 55 
spielsweise werden Gegenstande oder auch die Wande der 
Raume selbst (besonders in Kalksteingebauden) durch das 
Hydrolyseprodukt Ruorwasserstofif angegriffen. Das erfin- 
dungsgemaB gereinigte Sulfurylfluorid weist einen niedri- 
gen Feuchtigkeitsgehalt auf. Ein weiterer Vorteil ist die Re- 60 
generierbarkeit des Alkalimetallfluorids. Auch die etwaig 
mit eingesetzte Aktivkohle oder andere Sorptionsmittel wie 
Kieselgelperlen (z. B. zur Abtrennung von Wasser) konnen 
thermisch regeneriert werden. 

[00U] Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Sor- 65 
bens-Kit, welches Alkalimetallfluorid, vorzugsweise Kali- 
umfluorid, und mindestens ein weiteres festes Sorptionsmit- 
tel enthalt oder daraus besteht. Als Sorptionsmittel kommen 
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solche in Betracht, welche Wasser, Halogene oder organi- 
sche Verbindungen zu adsorbieren vermogen. Bevorzugt ist 
neben Alkalimetallfluorid, Aktivkohle, Kieselgel und/oder 
Zeolith enthalten. Mit einem solchen Sorbens-Kit kann 
nicht nur Fluorwasserstoff, Chlorwasserstoff und Schwefel- 
dioxid, sonder auch etwaig enthaltenes Wasser oder organi- 
sche Bestandteile wie z. B. Dichlorethan abgetrennt werden. 
Dies ist nicht nur von Vorteil bei der Reinigung des soeben 
hergestellten Rohproduktes, sondem auch und besonders 
wahrend der Anwendung. Bei der Anwendung als Schad- 
lingsbekarnpfungsmittel beispielsweise konnen auf diese 
Weise Hydrolyseprodukte des Sulfurylfluorids und auch 
Wasser entfernt werden. 

[0012] Im Sorbens-Kit kann das Alkalimetallfluorid und 
das weitere feste Sorptionsmittel vermischt oder separat 
voneinander vorliegen, als Schiittung eines Pulvers, eines 
Granulats, von Pellets, als Extrudat oder in anderer Form. 
[0013] Das folgende Beispiel soli die Erfindung weiter er- 
lautern, ohne sie in ihrem Umfang einzuschranken. 

Beispiel 

Reinigung von Sulfurylfluorid mittels Kaliumfluorid/Aktiv- 
kohle 

[0014] Eingesetzt wurde ein AbsorbergefaB mit 2 1 Raum- 
inhalt. Es wurde mit einer unteren Schicht Aktivkohle, mit 
einer dariiber angeordneten Kaliumfluoridschicht und einer 
abschlieBenden Aktivkohleschicht befullt Als Testgas wur- 
den 3 kg Sulfurylfluorid eingesetzt, die mit etwa 107 ppm 
(v/v) Chlorwasserstoff, 119 ppm (v/v) Fluorwasserstoff und 
430 ppm (v/v) Schwefeldioxid angereichert waren. Nach 
dem Durchleiten lagen die Verunreinigungen unterhalb der 
Nachweisgrenze. 

Regenerierung des Sorbens-Kits aus Aktivkohle und Kali- 
umfluorid 

[0015] Das AbsorbergefaB wurde auf eine Temperatur von 
oberhalb 200°C erhitzt, dabei wurde ein Stickstoffstrom 
durch die Schiittung durchgeleitet. Das das AbsorbergefaB 
verlassende Gas wurde durch einen Wasserwascher durch- 
geleitet. Nach dem Regenerieren konnte das AbsorbergefaB 
erneut zur Reinigung von Sulfurylfluorid eingesetzt werden. 

Patentanspruche 

1. Verfahren zur Erzeugung von gereinigtem Sulfuryl- 
fluorid aus verunreinigtem Sulfurylfluorid, das Fluor- 
wasserstoff und/oder Chlorwasserstoff und/oder 
Schwefeldioxid sowie gegebenenfalls weitere Verun- 
reinigungen wie Dichlorethan enthalt, durch Kontak- 
tieren des verunreinigten Sulfurylfluorids mit AlkaU- 
metallfluorid. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB man Sulfurylfluorid reinigt, welches Ruorwas- 
serstofT, Chlorwasserstoff und Schwefeldioxid enthalt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB man das Kontaktieren mit Alkalifluorid bei ei- 
ner Temperatur im Bereich von -20°C bis 150°C 
durchfuhrt. 

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeicb- 
net, daB man das Verfahren unmittelbar nach der Her- 
stellung des Sulfurylfluorids und/oder unmittelbar vor 
oder wahrend der Anwendung durchfuhrt. 

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB man das mit Fluorwasserstoff, Chlorwasser- 
stoff bzw. Schwefeldioxid beladene Alkalifluorid rege- 
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neriert. 

6. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB man Kaliumfluorid als Alkalimetallfluorid ein- 
setzt 

7. Sorbens-Kit, umfassend Alkalimetallfluorid und 5 
mindestens ein weiteres festes Sorptionsmittel. 

8. Sorbens-Kit, umfassend Alkalimetallfluorid und 
Aktivkohle, Kieselgel und/oder Zeolith. 
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